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Cette invention concerns des matures adsorbantes poreuses 
et souples comprenant principalement line resine acetal polyvinyliqie 
et un agent adsorb ant seul ou en melange avec nne charge minera- 
ls L 1 invention se rapporte anssi au proeede de fabrication de 

5 ces substances. 

On a utilise des agents adsorbants comme le carbone actif , 
le noir animal ou le charbon active sous forme de poudre, granules 
et comprim£s et on n'a pu obtenir des articles fagonnes ayant une 
forme souhaitee comme feuille, ficelle, tube ou barreau par extra- 

10 sion ou mpulage, ainsi que l'on peut le faire avec des matiferes 
plastiques. Aussi doit-on mettre en oeuvre ces agents apres con- 
ditionnement dans des boites perforees pour eviter de les per- 
dre. Mais ceci est incommode en pratique et le trait ement de de- 
sorption k la vapeur pratique sur ces agents pour regenerer leur 

15 capacity d' adsorption n*est pas ais£* 

Lee mati&res adsorbantes de I 1 invention se presentent sous 
la forme de feuilles assez souples pour Stre enroulees, ou de gra- 
nules et de morceaux de substance k mouler, qui peuvent donner les 
formes desir^es apres moulage par thermo-compression et presentent 

20 des orifices continus fournissant un vaste domaine d* application 
qui n'^tait pas possible avec les agents adsorbants classiqueso 
On peut dire que ce sont de nouvelles matiferes adsorbantes. 

Les matiferes adsorbantes selon l 1 invention pesuvent §tre pre- 
pares k I'aide d«une resine aoetal polyvinylique servant de liant 

25 pour 1* agent adsorbant, selon un proced^ de coagulation par voie 
humide. Plus particulierement, on ajoute un agent adsorbant dans 
une solution de resine acetal polyvinylique dans un solvant solu- 
ble dans I'eau, a raison d«environ 0,5 ^ 20 parties d f agent par 
rapport au.poids de resine, puis on malaxe le melange en une sub- 

30 stance fluids visqueuse. On met alors cette substance en contact 
avec un liquide de coagulation aqueux, afin d»effectuer la coagu- 
lation par voie humide, et on obtient ainsi les matieres adsorban- 
tes de I 1 invention. Les resines acetal poi^^^^M^es^utilisees 
dans ce proeede comprennent des r^saSS^iifeaDSj^^ns l'eau, 

35 des resines ac^tacetal polyvinylique et butyral polyvinylique 
avec au moins une formation d* acetal de 50 moles la resine 
formal polyvinylique etant la plus interessante. Lors de la pre- 
paration des matiferes adsorbantes de 1" invention, il est essen- 
tiel d'utiliser de telles resines et on ne peut pas les remplacer 
40 par d'autres resines comme du polystyrene, du chlorure de 
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polyvinyle, du polyethylene , du polyur ethane ou similaires. 

les resines formal polyvinylique s utilisables. selon 1 'In- 
vent ion sont insolubles dans l'eau et present ent des degres de 
formalisation d f au moans 50 j£ molaire ; elles sont preparees 
5 en formalisant des alcools polyvinyliques (eomprenant de l'aeeta- 
te de polyvinyle partiellement saponifie) ou en saponifiant, puis 
formalisant de l 1 acetate de polyvinyle * II est aussi n^cessaire 
d'utiliser comme liant un formal polyvinylique relativement for- 
tement hydrophile© 

10 De plus, on doit mettre en oeuvre la resine servant de liant 

sous forme d'une solution dans un solvant soluble dans l^au. Cela 
est lie a l'util i sat ion du proc^de de coagulation par voie humi- 
de par immersion dans une solution coagulante aqueuse, afin de 
permettre au liant de presenter une capacite d'enduction convena- 

15 ble sur les deux types differents d f agents et charges pulverulents J 
cela rend possible I 1 addition de grandes quantites de charges k 
la composition adsorbante et fournit des matiferes adsorbantes k 
structures mic'roporeuses fines ou k structures a la fois poreuses 
et microporeuses. 

20 Les solvants solubles dans l*eau de l'acdtal polyvinylique 

doivent §tre choisis en fonction de la nature des resines. lis 
comprennent en particulier une solution aqueuse de sels mineraux 
qui ne jouent pas euz-mSmes le rdle de solvant. 

Lorsque l'on choisit un formal polyvinylique dans l'inven- 

25 tion, le solvant peut 6tre un acide comme les aoides formique ou 
ac^tique, une solution aqueuse concentr^e d'acides formique, an- 
tique ou chlorhydrique, une solution aqueuse de chlorure de zinc 
(cone, a 25-35 ou de thiocyanate de sodium ou de potassium 
(conc# a 30-65 du dimethyl f ormamide, dimethyl ac^tamide, 

30 . dioxanne, tetrahydrofuranne , dimethyl sulfoxyde, methyl cellosolve, 
ethyl cellosolve, ethylene glycol, di^thylene glycol et leurs so- 
lutions aqueuses. Dans le cas de ^acetacetal polyvinylique, on 
peut utiliser comme solvants des alcools inf erieur& solubles 
dans I'eau comme le methanol ou l*ethanol, en plus des solvants 

35 cites pour le formal polyvinylique, Dans le cas du butyral poly- 
vinylique, le solvant peut Stre 1" acide acetique, ~une solution 
aqueuse concentre e d' acide acetique, du methanol, de I'^thanol, 
de 1' iaopropanol, du n-propanol, du n-butanol, de. I 1 acetone, du 
dioxanne ou du methyl cellosolve. Bien que l'on puisse preparer 

40 la solution de resine dans un solvant soluble dans l*eau par 
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simple dissolution de la resine dans les.solvants mentionnes, il 
est avantageux en pratique industrielle de preparer la solution 
de resine par formation d l ac«ltal ou d'acetal saponifie, par exem- 
pie d*alcool polyvinylique ou d'acetate de polyvinyle dissous 
dans une solution aqueuse d'acide ac£tique ou de chlorure de zinc. 
La concentration de resine polyvinylique dans la solution est va- 
riable en fonction de la quantite d f agent adsorbant a ajouter mais 
de facon generale, eile est d r environ 4 a 20 ?So 

II est necessaire d^ajouter environ 0,5 a 20 parties d'agent 
adsorbant par partie en poids de resine, afin que les matieres 
adsorbantes ainsi obtenues aient une capacite suffisante comme 
adsorbant et conservent lexer resistance et leur aptitude au mou- 
lage. 

les agents adsorbants utilises dans l r invention sont des car- 
bones actives varies, comme le carbone actif , le noir animal ou 
le charbon active mis en oeuvre soit seul, soit en melange ou en 
n&Lang e avec d*autres charges minerales comme du platre, du gypse 
ou avec des fibres courtes* Ces adsorbants sont en poudre ou en 
granules et il est particulierement souhaitable d r utiliser ceux 
qui present ent une large distribution de taille de grain, 

Bp particulier, ces matieres sont obtenues en utilisant une 
resine formal polyvinylique comme liant, en chargeant une quantite 
donnee de resine avec pnviron 0,5 a 8 parties d r un adsorbant par 
rapport a une partie en poids de resine, en association avec 0,5 
a tO parties par rapport a la resine, d*une charge pulverulent e 
mindrale non-adsorbante, puis en amenaht le melange des trois cost- 
posants sous forme d f un melange fluid e visqueux comme une .suspend 
sion liquid e au contact avec une solution aqueuse de coagulation, 
effectuant. ainsi la coagulation du melange par voie humide. 

L'efficacite d* adsorption peut Stre amdliorde par l r usage 
combine de l 1 agent adsorbant et d r une charge minerale pulverulen- 
te non-adsorbante et c*est pour cela que 1* on utilise les deux 
charges differ entes dans la pratique de I 1 invention o Lorsqu r on 
met en oeuvre les deux charges, il est avantageux d^tiliser au 
maximum 8 parties d l agent adsorbant par rapport au poids de la 
rdsine* 

Bien que l r on puisse choisir convenablement la taille de par- 
ticules de l 1 agent adsorbant pulverulent ou granulaixe utilise 
dans la presente invention, en fonction de la substance adsorbante 
h produire, on prefere habituellement une substance pulverulente 
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ou granulaire ou partiellement pulverulente ou granulaire, dont 
la taille de particules est comprise entre environ 20 et 400 
■meshes" (ouverture de maille de tamis : de 0,038 a 0,833 mm). 

Lea charges minerales non-adsorbantes utilisees dans I'inven- 
5 tion ont une taille telle qu»elles traversent un tamis de 50 

■meshes" (0,29 mm) ou des tamis plus fins* Biles comprennent di- 
verses substances pulverulent es minerales, par exemple du plfitre, 
du gypse, de la terre d'infusoires, du sulfate de baryum, de l'osy- 
de de titane, de l'alumine, de l'oxyde d s antimoine, du silicate 

10 de calcium, du silicate d 1 aluminium, du carbonate de calcium ou 
de baryum, de la perlite ou de la sericite. II est particuliere- 
ment souhaitable d'utiliser le platre, le gypse, le sulfate de 
baryum ou l'oxyde de titane, 

Selon un aspect de l 1 invention, on melange une charge mine- 

15 rale non-adsorbante et pulverulent e avec une charge adsorbante 
pulverulent e ou granulaire. Les avantages obtenus sont les sui- 
vants : 

En general, un agent adsorbant pulverulent ou granulaire 
utilise seul peut fournir une matiere adsorbante ressemblant a 

20 celle qui est produit e h l'aide du precede de l 1 invention* Depen- 
dant, comme les surfaces des particules d 1 agent adsorbant sont 
recouvertes d*un mince film de resine formal polyvinylique, la 
capacite d'adsorption de 1" adsorbant est quelque peu reduite et 
l'efficacite de l 1 adsorbant resultant est reduite en consequence* 

25 On doit noter aussi que si I 1 on solidifie une solution de formal" 
polyvinylique par la methode de coagulation par yoie humide, la 
resine dans la substance fluide prend une structure solidifiee a 
micropores* Le degre de microporositd ainsi obtenu n'est pas 
tres eleve lorsque la resine formal polyvinylique seule est sou- 

30 mise a la coagulation par voie humide. Cependant, en ajoutant 

une charge mine rale non-adsorbante, on accro£t le &egr6 de la struc 
ture microporeuse dans le produit dans la proportion de la quanti- 
ty de charge ajoutee, si bien que le produit forme devient forte- 
ment permeable anx liquldes, aux gaz et h l'humidit^. Ainsi, 

35 1 'usage combijae de 1' agent adsorbant pulverulent ou granulaire et 
de la charge mine rale pulverulente non-adsorbante conduit a une 
efficacite d 1 adsorption meilleure que celle qui est obtenue en em- 
ployant la premiere charge uniquement. Ainsi, les particules de 
1* agent adsorbant sont endui-fces du film de la resine formal poly- 

40 vinylique qui a atteint une microporosite accrue par l 1 addition 
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de la charge minerale non-adsorbante sous forme pulverulente, si 
bien que les paxticules d' agent adsorbant peuvent mieux deployear 
leur capacite d'adsorption. 

La quantite de charge minerale pulverulente non-adsorbante a 
5 a j outer est determinee en fonction de la quantite d* agent adsor- 
bant mis en oeuvre. Les limit es extremes sont fixees de la meme 
fagon que pour 1" agent adsorbant. Par exemple, dans la mesure oil 
la charge non-adsorbante sert au moins a accroitre la microporosi- 
±6 de la resine acetal polyvinylique, on doit utiliser au moins 

10 0,5 partie de charge non-adsorbante et de preference au moins la 
quantite equivalent e par rapport au poids de resine polyvinylique. 
La limite superieure est de 10 parties et mieux 8 parties par rap- 
port a une partie en poids de resine acetal polyvinylique, afin de 
conserver la resistance, l 1 aptitude au moulage et a la mise en 

1 5 forme et la f acilite de manipulation de la matiere adsorbante re- 
sult ante • 

Les articles adsorbant s s el on l 1 invention peuvent contenir, 
si necessaire, une quantite cony enable de fibres eourtes, de colo- 
rants comme des pigments ou teintures, de resines modifiantes, 

20 d 1 agents plastifiants, d 1 agents adoucissants et/ou d'autres addi- 
tifs* En particulier, des fibres eourtes rendent les matiere s 
adsorbant es resultant es plus resistantes et plus molles ou plus 
soupleso Les fibres cpurtes convenables comprennent en particulier 
des fibres minerales comme des fibres d , amiante ou des fibres de 

25 verre, de eourtes fibres cellulosiques comme des l inters de coton 
et des fibres coupees de viscose (et des fibres -coupees servant a 
la fabrication du papier en particulier) et divers es fibres synthe— 
tiques, comme celles de polyethylene, polypropylene, chlorure de 
polyvinyle, polyamide et polyester© On ajoute les fibres eourtes 

30 aux compositions apres avoir prepare un melange fluidise prSt a 
Stre mifi en forme par moulage ou fagonnage. De fagon generale, on 
n'ajoute pas une quantite de fibres superieure a celle qui est 
equivalente a la quantite de resine acetal polyvinylique* 

Une solution de resine formal polyvinylique melangee avec 

35 deux types de charges et dissoute dans un solvant- soluble dans 
l'eau ou dans une de ses solutions aqueuses est un melange fluidi- 
b6 visqueux, susceptible d'Stre moule ou fagonne en diverses for- 
mes. Apres traitement par un bain aqueux coagu la nt, il donne un 
produit & structure microporeuse continue* Ceci est rendu possi- 

40 ble sans traitement special de production de mousse, mais grice a 
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la nature de la resine formal polyvinylique elle-mSme et au pro- 
cede de coagulation par voie humide. Pour accroitre la porosity 
de la matiere, le melange fluidise peut §tre trait e ulterieure- 
ment de fa$on a produire ou renfermer des bulles# Pour cela, 
5 on traite la matiere fluidisee par des procedes connus, parexem- 
ple en injectant un gaz, comme l"air ou le gaz carbonique, dans 
la masse fluidisee ou en y ajoutant en presence d'un acide un 
agent, sel ou metal, produisant de la mousse et qui donne un gaz 
en presence d f un acide, comme le carbonate de calcium ou de so— 

10 dium, l f aluminium ou le zinc, puis en soumettant la matiere flui- 
dise e a la coagulation par voie humide ou dans une variant e, en 
inhibant la production de mousse a l'etat fluidis6 de la compo- 
sition a laquelle on a incorpore l 1 agent de production de mousse 
et en provoquant la formation de mousse dans le bain de coagulation, 

15 ce qui accrolt la porosite de la matiere adsorbante resultante- 

Lorsqu'on dissout une resine formal p olyvinyl i que dans un sol- 
vant soluble dans l'eau ou une de ses solutions aqueuses, qu*on 
la melange et la charge avec un adsorbant ou un non-adsorbant mi- 
neral pulverulent ou granulaire, et qu'on solidifie la resine poly- 

20 vinylique par coagulation par voie humide dans un bain coagulant 
aqueux, cette resine presente un excellent eff et couvrant sur la 
substance pulverulent e ou granulaire et enserre ainsi feimement la 
matifere pulverulente ou granulaire qui la charge- C*est pour cela 
que les substances adsorbantes de la presente invention peuvent 

25 6tre plongees dans l'eau ou un autre liquide ou peuvent §tre corn- 
prime es fortement par de lourds cylindres a caoutchouc alors que 
les ELrticles sont humides ou dans l'eau, sans que la charge mine- 
rale ou l 1 adsorbant risquent d'Stre entraines hors des produits- 
Ces articles peuvent etre traites a l ! eau chaude ou tres chaude 

30 (et meme bouil lante) sans consequence nuisible. Avec ces caraet£- 
ristiques, les matieres adsorbantes selon 1' invention peuvent Stre 
lavees et soumises a des traitements d f activation, comme le depfit 
et 1 1 elimination de matiferes adsorbees effectues avec une extre- 
me facilite et ceci de fagon repet^e. Cela constitue un avantage 

35 tres important des adsorbants de I 1 invention. 

La coagulation du melange fluidise est effeetuee par mise 
en contact avec une solution coagulante aqueuse du melange deja 
fa^onne ou en cours de mise en forme. Dans certains cas, on peut 
solidifier le melange en l f exposant h la vapeur. Comme la vapeur 

40 est condensee a, l'etat liquide dans ces cas, cela signifie qu'apr&a 



69 38180 



2022713 



tout le melange est solidifie dans tin bain aqueux de coagulation, 
lies adsorbants de 1' invention sonx generalement mis sous forme de 
feuilles, bandes, longues feuilles enroulees, fibres, diverses 
formes moulees, granules, morceaux, etc* Dans des cas exception- 
5 nels, on peut solidifier le melange fluidise par coagulation par 
voie humide sur un support comme du papier, tine pellicule, une 
feuille, un filet, un tissu tisse ou non tisse, de facon que du- 
rant la coagulation, ces substrats fassent partie integrante des 
adsorbants en donnant des elements complexes. Dans des formes de 

10 realisation particulieres de l 1 invention, on peut incorporer un 
filet, un tissu tisse ou non, des fibres, ou des fragments comme 
support de ces iaateriaux adsorbants. 

Lea procedes types pour former et coaguler des matieres ad- 
sorbantes selon l 1 invention sont maintenant decrits. Lorsqu'on 

15 veut un produit en feuille, il est souhaitable de. couler le-.melan-». 
ge fluidise dans une matrice ou analogue pour former une feuille 
integralement sur une plaque de metal, verre ou plastique ou sur 
une bande sans fin, puis de la plonger dans un bain coagulant 
aqueux pour provoquer la coagulation. Lorsque l'on veut un produit 

20 en granules ou morceaux, par exemple, on fait tombier de facon con- 
venable le melange fluidise sous forme de granules ou de morceaux 
dans le bain coagulant. 

Dans le procede de l 1 invention, ce bain est soit de l'eau, 
soit une solution aqueuse d r un acide, sel ou compose organique so- 

25 luble dans l ! eau et que I 1 on chauffe Si cela est n^cessaire. 

la temperature souhaitable du bain est d f au moaiiS--5Q 0 - C ei? de pre- 

ference est comprise entre 50° fit 95° C. 

Une matiere adsorbante selon l 1 invention est un article po- 
reux ou microporeux, forme d f une resine formal polyvinylique char- 

30 gee avec des quantites relativement importantes d'agent adsorbant 
pulverulent ou granulaire seul ou en melange avec une charge mine- 
rale non-adsorbante et pulverulent e. Le poids specif ique apparent 
du produit depend fortement des types et quantites de 1* adsorbant 
et de l f autre charge et du fait que l'on a recouru ou non a un trai- 

55 tement de production de mousse ; cette caracteristique est cepen- 
dant en general comprise entre 0,1 et 1,1. Le produit est souple 
pour la qu&ntite relativement importante de substance minerale qu 1 il 
renf erme. Par exemple, dans le cas de longue feuille, ce produit 
est parfois assez souple pour Stre enroule facilement. On a de- 

40 convert que la souplesse et la douceur des articles adsorbants ainsi 
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prepares augmentent avec une quantite croissante de charge mi- 
nerale non-ads orbante pulverulente ajoutee a la composition. 

La structure microporeuse continue de la matiere adsorbante 
obtenue assure de bonnes permeabilites au gaz, a l'humidite et 
5 aux liquides, ainsi qu'une remarquable absorption de liquide^ 
Ces caracteristiques conferent au produit une excellente capaci- 
ty d'adsorption pour des phases gazeuse et liquide* De plus, la 
resine formal polyvinylique utilisee comme liant, donne une forte 
plasticity thernique a la matiere adsorbante, ce qui permet d'ef- 

10 fectuer divers travaux a chaud sur le produit, par exemple embou- 
tissage, faconnage a chaud et sous pression et mise en forme a 
chaud* Ainsi, les matieres de I'invention sont souples et molles, 
surtout a l'etat humidifie' et ont done de nombreuses applications 
inhabituelles* Par exemple, des produits en feuilles peuvent §tre 

15 enroules autour de tuyaux en cours d 1 utilisation, 

A titre d' exemple s d 1 utilisation, on peut faire une ou plu- 
sieurs feuilles de matiere adsorbante selon 1 'invention, puis les 
require en granules dans un broyeur ou pulverisateur. Puis, on 
peut mouler ces granule's a chaud et sous pression pour former des 

20 articles de formes desirees ou bien asperger les granules avec une 
colle ou un liant, les mouler et secher les moulages pour obte- 
nir des articles de formes diverses. 

Les applications des matieres adsorbantes de l 1 invention com- 
prennent 1* elimination par adsorption d'impuretes ou de substan- 

25 ces indesirables dans des gaz et des liquides et aussi la recupe- 
ration de diverses substances par adsorption. Plus part icu 13 ere- 
ment, les adsorbants servent dans des matieres desodorisantes en 
phase vapeur ou liquide, pour l 1 elimination d'impuretes par fil- 
tration de gaz et de liquides et la recuperation par adsorption 

30 d e gaz et de liquides. 

L 1 invention est illustree par les exemples suivants, dans 
lesquels, sauf indication contraire, toutes les parties sont en 
poids. 
Exemple 1 

35 On prepare un melange homogene comprenant 10 parties d'al- 

cool polyvinylique completement saponifie (degre* de polymerisation 
1700), 5j6 parties de formaldehyde, 8 parties d f acide sulfurique, 
45 parties d f acide acetique et 31 »4 parties d'eau. Uhe solution 
de resine formal, polyvinylique transparente et visqueuse est obte- 

40 nue apres 5 heures de reaction a 73° C. Le degre de formalisation 
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de l'alcool polyvinylique est de 80 moles %. 

La solution resineuse est diluee avec 70 parties de solu- 
tion aqueuse a 70 % d'acide acetique et additionnee de 2 parties 
de charbon active dont la taille des granules correspond a des 
tamis de 0,122 a 0,542 mm d'ouverture (30-1*20 meshes) (environ 
8 parties pour une partie en poids de formal polyv:toyl:L<3u e ) et a 
40-60° C. lie melange est malaxe puis refroidi a 20-25° Co Apres 
refroidissement, on ajoute 0,15 parti.e d» aluminium metallique en 
poudre (grains de 70^), qui sert d 1 agent gonflant, puis on extru- 
de ce melange en feuille sur une bande sans fin. Cette f euille 
est plongee dans un bain de coagulation aqueux contenant de l'aci- 
de acetique a 15 * et de l'acide sulfur ique a environ 1 ,5 Jt a une 
temperature comprise entre 65° et 80° C, pour effectuer la coagula- 
tion de la resine formal polyvinylique et gonflement simultane. 
Dans ce cas, avant coagulation, le melange fluide est a moins de 
25° G, si bien que la reaction de l f aluminium metallique avec 
l'acide sulfurique est inhibee et qu'il ne se produit pratique- 
ment aucun gonflement du aJa formation d'hydrogene gazeux ; mais 
lorsqu'on plonge le melange fluide dans le bain, la temperature 
s'eleve, de l'hydrogene se degage et le gonflement se produit. 

La fe uill e resultante est lavSe a l»eau Claude et sechee ; 
elle a environ 2 mm d'epaisseur, elle est noire, moile, tres sou- 
pie ; ses pores sont petits ou ordin aires et son poids specifi- 
que apparent est de 0,50 a 0,40. La feuille .pomprend 90 % de 
charbon active et presente d'excellentes proprietes de retention 
de liquide, d' adsorption et de permeabilite aux gaz et liquides. 

On compare la faciilte d f adsorption et la. Vitesse de desorp- 
tion de cette feuille avec celles du charbon granulaire active 
(grains de .2 a 5 mm). 

La faculte d 1 adsorption est compare en mesurant la quanti- 
ty de matifere adsorbee a l'equilibre, en introduisant de l'air sa- 
ture de benzene, a 50° C ; les resultats sont les suivants ': 
Feuille adsorbante de l'Exemple 1 : 46 (g/100 g d« echantillon) 
Temoin (charbon granulaire aciive) : 43 ( n . , w ) 

La Vitesse de desorption est alors comparee a l'aide du pour- 
centage de benzene desorbe par rapport au benzene adsorbe, deter- 
mine en introduisant de l'air sec a 50° C sur !■ echantillon en 
l'equilibre avec le benzene adsorbe et pendant 30 minutes. 
Feoille adsorbante de l'Exemple 1 : 72 ^ 

Temoin (charbon granule ire active) : 51 # 
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On constate que les deux substances ont des facultes d f ad8orp- 
tion tres voisines alors que la vitesse de desorption de la matiere 
selon l 1 invention est bien meilleure que celle du charbon. II est 
evident que les matieres selon 1* invention sont d'une exfcrSme uti- 
5 lite permettant une variete de modes d 1 applications. 

La faculty d* adsorption se deteriore en general pour le char- 
bon active en forme de tablettes, dans lequel des resines servent 
de liants, alors que selon l 1 invention, bien que de la resine 
d'acdtaJL^polyvinyle serve de liant, cette faculte ne change pas 
10 dans cette matiere adsorbante, sans doute en raison de la structu- 
re poreuse fine obtenue par le procdde de coagulation par voie hu- 
mide et de la nature hydrophile de cette resine mise en oeuvre. 
Exemple 2 

On prepare une solution de butyral polyvinylique a 8 # en 
15 dissolvant du butyral polyvinylique (degre de butyralisation : en- 
viron 67 moles % ; degr£ de polymerisation moyen : environ 1000) 
dans de l'alcool isopropylique aqueux contenant 5 % d'eau. Puis 
on ajoute 8 parties par partie de rdsine de charbon active (grains 
de 0,104 a 0,29 mm) (50-150 meshes) et on malaxe pour former un 
20 materiau fluide. 

Le materiau fluide resultant est moule pay coulee sur une 
plaque de verre, en une feuille que l*on plonge ensuite dans une 
solution aqueuse a 35°-45° C, contenant 10 a 20 % d'alcool isopro- 
pylique pour coagulation par voie humide» La feuille sdchee obte- 
25 aue a de 1 a 3 mm d'epaisseur et present e des pores fins ; le 

poids specif ique apparent est de 0,48 et son adsorption est excel- 
lente. 

Les matieres adsorbantes comprenant une resine butyral poly- 
vinylique sont presque equivalentes a celles qui renferment une 
30 resine formal polyvinylique en ce qui cone erne l 1 adsorption, la 
permeability a l'eau, etc., mais leur propriete thermique est net- 
tement moindre. 
Exenrple 3 

On prepare une feuille h structure poreuse continue selon le 
35 mode op&ratoire de l'exemple 1, a la difference que I'on remplace 
les 92 parties de poudre de charbon active par 60 parties d'un me- 
lange de charbon active dont la taille des g rains d^passe 0,074 mm 
(200 meshes) et de terre d , infusoires de 0,147 h 0,29 mm (50-100 
meshes). Le poids specif ique apparent du produit est de 0,27* 



69 38180 



n 



2022713 



Example 4 

On prepare une solution de resine d'acetaeetal de polyvinyle 
selon le mode operatoire de l'Exemple 1, ou l'on remplace le for- 
maldehyde par l'acetaldehyde, puis on fait de mSme une feuille ad- 
5 sorbante comprenant principalement du eharbon active et une resine 
acetacetal polyvinylique comme liant. les proprietes sont prati- 
quement les memes que celles de la feuille renf ermant la resine 
formal polyvinylique. 
Exemnle 5 

10 On prepare une solution de formal polyvinylique a 8 # dans du 

dioxanne en dissolvent du formal polyvinylique (degre de formali- 
sation : 84 moles %) dans du diozanne renf ermant 10 fa d'eau. On 
ajoute 40 parties de eharbon active en poudre dont la taille des 
grains est de 0,074 a. 0,29 mm (50-200 meshes), a 100 parties de 

15 solution et on malaxe. Le melange est alors moule" en feuille et 
plonge dans de l'eau chaude pour coaguler par voie humide le formal 
polyvinylique. On obtient une feuille adsorbante a pores fins. 
Exenrole 6 

On produit une solution de formal polyvinylique visqueuse . 

20 (degre de formalisation : 79 moles par la reaction entre le me- 
lange d'alcool polyvinylique completement saponifie (degr<§ de poly- 
merisation : 1700), de formaline (agent formalisant) et d'acide 
sulfurique (oatalyseur) dans une solution aqueuse de chlorure de 
zinc a 40 On dilue alors la solution avec une solution aqueu- 

25 se de chlorure de zinc a 40 f». On ajoute du eharbon active en pou- 
dre dont les grains ont une dimension de 0,104 a 0,29 mm (50 a 150 
meshes) a raison de 5 parties par partie en poids de resine dans la 
solution. Le melange est malaxe en une substance fluide. On ajou- 
te une petite quantite de coton comme agent gonflant et on malaxe 

30 a 40-50° C, puis on moule une feuille que l'onimmerge ensuite dans 
un liquide de coagulation aqueux contenant 13 1> de chlorure de zinc 
pour la production de mousse et la coagulation. La feuille resul- 
tante a de fins pores continus et un poids specifique apparent de 
0,32. Bil e presente d'excellentes proprietes d« adsorption et de 

35 douceur lorsqu'elle est mouillee d»eau. 
•Rranple 7 

On fait passer la.matiere fluide preparee en ajoutant de 1« alu- 
minium metallique au eharbon active dans l'Exemple 1 , a travers une 
plaque metallique perforee, dans de l'eau chaude pour subir une 
40 coagulation par voie humide ; on lave et on seche ensuite la 
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matiere adsorbante sous "forme de niorceaux de 3 a 8 mm de diame- 
treo Le poids specif ique apparent est d 1 environ 0,55. 

Gette substance est eparpillee sur une plaque metallique com- 
portant un cadre, puis soumise a une compression thermique entre 
5 deux plaques metalliqties chauffees a 105-120° C pour mettre la ma- 
tiere adsorbante en plaque d f environ 12 mm d'epaisseur et avec un 
poids specif ique apparent d f environ 0,68. 
ibcemple 8 

On prepare une solution transparente et visqueuse de formal 
10 polyvinylique en faisant reagir un melange homogene comprenant 10 
parties d 1 acetate de polyvinyle completement saponifie (degre de 
polymerisation : 1700), 5,6 parties de formaldehyde, 8 parties 
d'acide sulfurique (catalyseur) , 45 parties decide acetique et 
31,4 parties d f eau a 73° C pendant 4 heures. Ainsi 10 parties 
15 d* acetate de polyvinyle saponifie donnent 11 parties de formal 
polyvinylique et le degre de formalisation obtenu est d 1 environ 
86 moles ?£. 

Bnsuite, cette solution de resine est melangee et diluee avec 
70 parties d'une solution aqueuse d'acide acetique a 60 La so- 

2C lution diluee est maintenue entre 50° et 60° 0 et melange^ d»abord 
avec 3B,5 parties (ou environ 3,5 fois la quantite de formal) de 
gypse sec dont les particules ont une dimension de 10 k 50 microns 
(charge minerale pulverulente non-ads orbante) et ensuite avec 38,5 
parties de carbone actif granulaire et pulverulent, dont les parti- 

25 cules ont une dimension de 0,122 a 0,37 mm (40 a 120 meshes) et 
servant d 1 agent adsorbant granulaire et pulverulent. On a ainsi 
prepare un melange fluidise (M) pr§t a Stre mis sous diverses for- 
mes. 

(A) Le melange (M) est coule en feuille sur une bande sans 
30 fin en polypropylene, en utilisant un graisseur $ la feuille est 
ensuite plongee dans une solution de coagulation aqueuse a 80° C 
contenant 20 ^ d'acide acetique et 1 ?£ d'acide sulfurique, pour 
effectuer la coagulation par voie humide. La duree de coagula- 
tion est de 12 minutes. Puis, le produit en forme de longue feuil- 
35 le est lave a I'eau chaude, neutralist a l f alcali, lave et traite 
a l'eau bouill ante, puis seche. La longue feuille obtenue est 
bien resistance et souple ; elle a une structure microporeuse, 
est de couleur grise et est epaisse d' environ 1,9 mm avec un poids 
specifique apparent d'environ 0,63. 
40 (B) D f un autre cfite, le melange fluidise (H) est refroidi 
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a 20-30° C et additiorme de 0,15 paxtie d' aluminium metallique 
en poudre (taille moyenne de particule : 70 microns) servant 
d» agent gonflant. On melange soigneusement, puis comme dans (A), 
on forme une feuille avec le melange, qu'on solidifie (duree de 
5 coagulation : environ 10 minutes), qu 1 on lave et qu'on secke. La 
longue feuille obtenue est epaisse de 2,5 mm, son poids specif i- 
que apparent est d 1 environ 0,55 et sa couleur est grise. Bile 
fozme une structure microporeuse et une structure poreuse ordi- 
naire de resistance et de souplesse considerables «. On peut I'en- 

10 rouler. Dans le mode operatoire (B) on a ajout«§ de l'aluminium 
metallique en poudre (agent produisant de la mousse), mais la 
reaction avec l 1 acide sulfurique pour produire du gaz est inbi- 
bee alors que le melange est a l'etat fluidise parce que la tem- 
perature est basse (entre 20° et 30° C). II ne se forme done pra- 

15 tiquement pas de mousse a ce stade. Le melange est etendu sur une 
bande en forme de feuille et chauffe dans le bain coagulant a 
80° C, le gaz est alors produit et la mousse se forme. La teneur 
en carbone actif dans cette feuille est d 1 environ 43 $° en poids. 
La capacity d f adsorption de la matifere adsorbante (feuille) 

20 obtenue selon (B) est determinee et conduit aux resultats ci- 
apres : 

Gaz adsorbe Vitesse d^dsorption 

ammoniac ' 27,5 $ 

acide acetique gazeux 29*1 # 

25 ac<§taldehyde gazeux 37,0 # 

Note : les vitesses d 1 adsorption sont les valeurs determinees apres 
adsorption a 50° C, pendant 30 minutes, exprimees en # en poids de 
chaque gaz adsorbe par rapport au poids total de la feuille. 

La feuille presente d* excellent es proprietes d* adsorption pour 

30 le benzene gazeux, le gaz de petrole (point d« ebullition 80-100° G), 
le chlore gazeux, de mgme que pour les gaz mentionnes ci-dessus. 

Etant donne que cette matifere adsorbante est un article fagbn- 
ne de forte microporosite ou porositd continue, elle n'a pas seu- 
lement une bonne capacite d 1 adsorption, mais aussi une grande vi- 

35 tesse d 1 adsorption* Elle presente aussi de grands taux et vitesse 
de desorption. De plus, le produit elimine parfaitement les 
odeurs (ou adsorbe une substance k odeur penible en phase vapeur 
ou liquide). 
Exemnle 9 

AO En suivant la procedure (B) de l'Bxemple 8, on ajoute du car- 
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bone actif de dimension 0,122 h 0,37 mm, (40-120 meshes) a une 
resine formal polyvinylique a raison de 3 parties par partie en 
poids de resine, puis une poudre melange e (gypse : oxyde de titane 
= 70 : 30) comme charge minerale pulverulente non-adsorbante a 
5 raison de 1,5 partie par partie en poids de resine. Le melange 
est fluidise par malaxage soigneux, puis il est mis sous forme 
de feuille et solidifie de la fagon decrite ci-dessus. 

le produit presente des qualites d'adsorption aussi "bonnes 
que celles du produit prepare selon (B) de l'Exemple 8. 
10 Exemnle 10 

En suivant le mode operatoire (B) de l'Exemple 8, on ajoute 
du carbone actif en poudre (lignite) ayant une dimension de 100 
a 300 meshes (0,045 a 0,147 mm) a un poids equivalent de resine 
formal polyvinylique, puis on incorpore du gypse CaSO^-^fi^O dont 

15 les particules ont une taille allant de 5 a 50 microns a raison 
de 7 parties par partie de resine, puis on fait un article adsor- 
bant en forme de feuille de la mani&re decrite dans l'Exemple 8. 
La feuille result ante est epais se de 2 mm environ, et son poids 
specif ique apparent est d' environ 0,63. La teneur en carbone actif 

20 de la feuille est aussi faible que 11 ?6 et cependant la feuille 
presente une bonne capacite d 1 adsorption pour l'acide aeStique, 
l'aeetaldehyde, le formaldehyde, l 1 ammoniac et le gaz chlorhydri- 
que. 

Exemple 11 

25 Un melange fluidise prepare selon le mode operatoire (B) de 

l'Exemple 8, est depose dans un recipient de 15 cm de diametre 
et plonge dans l'eau a 70° C pour solidifier le materiau fluide. 
Le produit coagul£ par voie humide est alors lave a l'eau chaude 
et seche. On obtient une matiere adsorbante poreuse en forme de 

30 disque epais de 8 mm environ, et de 14*5 cm environ de diametre. 
Exemnle 12 

On fait une matiere adsorbante a partir du melange fluidise 
(M) de l'Exemple 8. 

On plonge dans le melange M du tissu non tiss£ de fibres de 
35 chlorure de polyvinyle, d 1 environ 9 mm d ' epais seur, puis on le 

fait passer entre des cylindres de caoutchouc, introduisant ainsi 
de force le melange fluidise M a l'interieur du tissu non tisse. 
Le tissu impregne est conduit entre des cylindres de caoutchduc 
assez serres pour eli miner l'exces de melange du tissu. Celui-ci 
40 est plonge dans un bain coagulant aqueux contenant 20 % d*acide 
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acetique et 2 $ decide sulfur ique pour effectuer la coagulation 
par voie humide du melange. Le tissu est ensuite lave a l'eau 
chaude, neutralise a l'alcali, rince, lave a l'eau bouillante et 
seche. La matiere adsorbante poreuse a tine epaisseur d' environ 
5 10 mm et un poids specif ique apparent d' environ 0,43* Elle est 
resistante et tres souple. Comme elle present e une excellente 
permeabilite aux liquides, elle est tres utile comme charge adsor- 
bante pour liquides et gaz. 
Exenrple 13 

10 Le melange fluidise (M) de l'Exemple 8 est projete a travers 

les trous d'une plaque perforee, dans de l'eau chaude pour y subir 
la coagulation par voie humide, dormant des petits morceauxo Ceux- 
ci sont laves et seehes et fournissent des granules et morceaux de 
matiere adsorbante d 1 environ 2 a 6 mm de diametre et d l environ 0,5 

15 de poids specif ique apparent. Cette matiere est deposee dans une 
matrice metallique et coulee k chaud et sous pression a 120° C, si 
bien que granules et morceaux s'assemblent en une plaque SLdsorban- 
te. 

Bxenrole 14 

20 Dans une solution de re sine formal polyvinylique prepar^e se- 

Ion le precede d^crit dans l'Exemple 8, on incorpore du caxbone 
actif dont la ta ill e des particules est comprise entre 0,074 et 
0,37 mm (40 a 200 meshes) suivant une quantite de 5 parties par 
rapport an poids de resine f oimal polyvinylique du gypse ordinaire 

25 en poudre (CaS0 4 -2H 2 0 en particules de 5 a 50 microns) a raison de 
4 parties pour une de resine formal polyvinylique et de la fibre 
coupee utilisee pour la preparation du papier a raison de 0,5 par- 
tie par partie de resine # On ajoute une quantite convenable d'une 
solution aqueuse d'acide acetique a 60 fo en agitant et ajustant 

30 la viscosite du melange pour preparer un melange fluidise prgt a 
Stre mis en forme. Ensuite, en suivant en general le mode opera- 
toire decrit dans (B) de l'Exemple 8, on faconne le melange, on 
fait se f oimer de la mousse et on coagule le produit pour former 
un article adsorbant en feuille. Celle-ci est alors concassee 

35 et broyee dans un broyeur et la poudre est separee et eliminee 
pair criblage pour obtenir une matiere adsorbante granulaire dont 
la taille des particules se situe entre 0,833 et 3,962 ran (5 a 
20 meshes). Ensoite, ces granules sont epandue et asperges avec 
une quantity convenable d'une solution de latex de caoutchouc de 

40 synthfeBe servant de liant, charges dans un recipient metallique 
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cylindrique et sechesa 70° C. Les granules sont unis en une mas- 
se adsorbante cy lindr ique • Cet article est fortement permeable 
aux gaz. et aim poids specif ique apparent d 1 environ 0,40 • H 
sert d^dsorbant, utilisable comme une cartouche avec ledifc re- 
cipient metallique. 
Exemnle 1 5 

On utilise une resine formal polyvinylique ayant un degre 
de polymerisation de 1200 environ et un degre de f ormalisation de 
80 moles fo. On dissout cette resine dans du dimethyl formamide 
pour obtenir une concentration de resine de 8 Cette solution 
est additionnee d'une quantite equivalente de carbone actif pro- 
venant de lignite et dont la taille des particules est situee 
entre 0,045 et 0,147 mm (100 a 300 meshes) et qui constitue 
1' agent adsorbant granulaire et pulverulent ; on y ajoute egale- 
ment 4 parties d'argile blanche activee ayant une dimension de 
0,074 a 0,147 mm (100 a 200 meshes) 1,5 fois en poids de gypee en 
poudxe ayant une taille de particules de 5 a 50 microns et 0,5 
partie de bentonite pulverulente ayant une dimension d* environ 
0,074 mm (200 meshes), servant tous les deux de charges minora- 
les pulverulentes non-adsorbantes (toutes ces parties sont par 
rapport a une partie en poids de la resine mise en oeuvre)# Lee 
composants sont soigneusement melanges et dilues. convenablement 
pour atteindre une viscosite souhaitee. Le melange fluidise ainei 
prepare est mis en forme, solidifi£, lave et seche, selon le mode 
operatoire decrit dans (B) de l'Bxemple 8 et fournit un materiau 
en forae de f euille. Cet article presente les proprietes les 
plus interessantes comme charge adsorbante pour liquides. 
Exemnle 1 6 

Une resine formal polyvinylique ayant un degre de polymerisa- 
tion de 1700 et un degre de f oimalisation d 1 environ 85 moles # 
est dissoute dans une solution aqueuse d'acide acetiqae a 60 ^ 
jusqu'a atteindre une concentration de resine de 10 Cette so- 
lution est alors additionnee de 1,5 partie en poids de carbone 
actif de 0,074 a 0,175 mm (80 a 200 meshes), 1,5 partie d^gile 
blanche activee de (IOC a 200 meshes) 0,074 a 0,147 mm et une 
quantite equivalente d^xyde de titane en poudre fine servant de 
charge minerale pulverulente non-adsorbante (le tout sur la base 
de la quantite de resine presente) • Les compos ants sont soigneuse- 
ment melanges en un melange fluidise pr§t a etre faconne» 

Le melange est ensuite extrude a vitesse constant e a travers 
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Tin petit trou de 1,5 mm de diametre. Le melange extrude est 
tire a Vitesse constante et coagule par voie humide en une fioeL- 
le« Apres lavage et sechage, on obtient une matiere adsorbante 
fibreuse qui sert de charge adsorbante pour gaz et liquides* 
Lorsque cette ficelle est entassee dans un recipient dont les pla- 
ques superieure et inferieure sont perforees, cette matiere pre- 
sent e une tres bonne permeabilite aux liquides et aux gaz, ainsi 
qu*une excellente capacite d'adsorption. 
Bxemnle 17 

Un produit en feuille epaisse d 1 environ 2,5 mm est prepare 
selon le proc^de decrit dans (B) de ^Example 8, puis broy<§ dans 
un broyeur ; la poudre est retiree par criblage et l'on recupe- 
re une matifere granulaire dont la taille des particules se situe 
entre environ 1,397 et 2,794 mm (7 a 12 meshes). Les granules 
sont plonges dans une solution aqueuse a 5 # d'alcool polyvinyl!-, 
que, carboxy methyl cellulose ou resine d'uree et de formaldehyde 
(condensat initial) ou dans une emulsion (latex) d'un caoutchouc 
synthetique ou d*une resine synthetique dont la concentration est 
comprise entre 10$ et 40 jf. Les granules sont ensuite presses 
l^gferement et seches, si bien qu'ils sont encolles avec l'une de 
ces resines, ce qui emp&che la chute des plus petites particules. 
La matifere ainsi trait^e est adsorbante, poreuse et granulaire et 
ce produit est tres utile comme adsorbant granulaire. 
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BEVEffDICATIOffS 

1. Mati&re adsorbante poreuse souple, caracterisee en ce 
qu'elle present e line structure poreuse continue, avec un poids spe- 
cif ique compris entre 0,1 et 1,1 et comprend un melange homogene 

5 de resine acetal polyvinylique et d' environ 0,5 a 20 parties en 
poids de ladite resine d'un agent adsorbant pulverulent ou gra- 
nulaire lie a cette resine pour former une structure poreuse con- 
tinue. 

2. Mati&re selon la revendication 1, caracterisee en ce 
10 que la resine acetal polyvinylique est du formal polyvinylique, 

3- Matiere selon la revendication 1, caracterisee en ce que 
1' agent adsorbant est du carbone actif. 

4. Matiere adsorbante poreuse souple, caracterisee en ce 
qu"elle presente une structure continue avec un poids spec:Lfique 
15 compris entre 0,1 et 1,1, et comprend essentiellement un melange 
homogene de resine acetal polyvinylique, environ 0,5 a 8 parties 
en poids de ladite resine d'un agent adsorbant et environ 0 f 5 a 
10 parties en poids de ladite resine d'une charge minerale, 1* agent 
et la charge etant pulverulents ou granulaires et lies k ladite 
20 resine pour former une structure poreuse continue. 

5o Matiere selon la revendication 4 f caracterisee en ce 
que la resine acetal polyvinylique est du formal polyvinylique. 

6. Matiere selon la revendication 4> caracterisee en ce 
que l 1 agent adsorbant est du carbone actif. 
25 7. Matiere selon la revendication 4, caracterisee en ce 

que I 1 agent adsorbant est du carbone actif et la charge est du 
gypse. 

8. Proced£ de fabrication d'une matiere adsorbanire poreuse 
souple ay ant une structure poreuse continue et un poids spdcif i- 

30 que compris entre 0,1 et 1,1, caracterise en ce qu'on melange en- 
viron 0,5 a 20 parties par rapport au poids de resine, de carbone 
actif avec une solution de resine acetal polyvinylique faite par 
dissolution de la resine dans un solvant soluble dans l'eau pour 
produire un melange fluide homog&ne, en ce que I'on fagonne ensuite 

35 ce melange en un article, et en ce que l'on coagule la resine 
acetal polyvinylique dans l 1 article et en ce que I'on solidifie 
cet article avec le liquide de coagulation qui est essentielle- 
ment non-solvant pour la resine acetal polyvinylique. 

9« Precede de fabrication d*une matiere adsorbante poreuse 

40 souple ayant une structure poreuse continue et un poids specif ique 
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compris entre 0,1 et 1,1, caracterise en ce qu'on melange environ 
0,5 a 8 parties de carhone actif et environ 0,5 a 10 parties d»une 
charge pulverulente minerale, mesurees toutes deux par rapport an 
poids d'une resine acetal polyvinylique avec la solution de resi- 
5 ne acetal polyvinylique faite par dissolution de la resine dans 
un sclvant soluble dans I'eau de fa$on k preparer un melange homo- 
gfene fluide, en ce que l'on fagonne ce melange en un article, en 
ce que l f on coagule la resine acetal polyvinylique dans l 1 article 
et que l'on solidifie ce dernier avec le liquide de coagulation 
10 qui est essentiellement non-solvant pour cette resine et la char- 
ge min erale pulverulent e. 

10* Procede selon la revendication 9, caracterise en ce 
que la charge minerale est du gypse et la resine acetal polyviny- 
lique est du formal polyvinylique. 

15 



